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前    言 

T/CSTM 00166-2019《石墨烯材料表征》分为三个部分： 

—第1部分： 拉曼光谱法； 

—第2部分： X射线衍射法； 

—第3部分： 透射电子显微镜法； 

本部分是T/CSTM 00166的第1部分。 

本部分按照GB/T1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》和T/CSTM 00002-2019

《测试方法标准编制通则》给出的规则起草。 

请注意本文件的某些内容有可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别这些专利的责任。 

本标准由中国材料与试验团体标准委员会基础与共性技术领域委员会（CSTM/FC00）提出。 

本标准由中国材料与试验团体标准委员会基础与共性技术领域委员会（CSTM/FC00）归口。 
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引    言 

石墨烯具有高导电性、高韧度、高强度、超大比表面积等特点，在电子、航空航天、新能源、新材

料等领域具有广阔的应用前景。拉曼光谱是基于拉曼效应的非弹性光散射分析技术，是由激发光的光子

与材料的晶格振动相互作用所产生的非弹性散射光谱，可用来对材料进行指纹分析。拉曼散射的强度远

小于瑞利散射的强度，但当激发光能量与材料的带间跃迁能量相等或靠近时，发生共振拉曼散射，拉曼

散射强度被显著增加。共振拉曼光谱作为一种灵活、无损和高灵敏度的光谱表征方法，被广泛应用于样

品结构和成分的表征。拉曼光谱是表征石墨烯材料最常用的、非破坏性的和快速的实验技术手段之一。

石墨烯材料拉曼光谱具有数个特征峰，特征峰的某些参数，如峰型、强度或者峰位，常用于表征石墨烯

材料。 

本部分涉及的拉曼光谱法为石墨烯材料综合表征方法之一。不同方法制备的石墨烯材料在结晶程

度、价键结构和微观结构上存在差异，实际应用中需根据样品特点综合多种方法分析。本部分涉及的标

准方法与本系列的其它标准一起使用，为石墨烯材料的生产和研究提供技术指导。 
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石墨烯材料表征 第 1 部分 拉曼光谱法 

1 范围 

本部分规定了拉曼光谱法测定石墨烯材料的术语和定义、方法原理、仪器、实验条件、样品制备、

测试参数的选择、图谱及数据处理、不确定度评定和报告。 

本部分适用于拉曼光谱法的石墨烯材料表征。 

2 规范性引用文件 

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。

凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。 

GB/T 30544.13   纳米科技 术语 第13部分：石墨烯及相关二维材料 

GB/T 33252   纳米技术 激光共聚焦显微拉曼光谱仪性能测试 

GB/T 36063   纳米技术 用于拉曼光谱校准的标准拉曼频移曲线 

3 术语和定义 

GB/T 30544.13、GB/T 33252和GB/T 36063中界定的术语和定义适用于本文件。 

4 方法原理 

4.1  入射激光作用下，石墨烯价带上的电子跃迁到导带上，电子与声子相互作用发生散射，从而可以

产生不同的拉曼特征峰。石墨烯的拉曼光谱特征峰主要有D峰、G峰和2D峰(G’峰)。D峰一般出现在1350 

cm-1附近，是由芳香环中sp2碳原子的对称伸缩振动径向呼吸模式引起的，且通常需要缺陷的存在才能激

活。G峰主要出现在1580 cm-1附近，它是由sp2碳原子间的拉伸振动引起的，对应着布里渊区中心的E2g

光学声子的振动。2D峰(G’峰)是D峰的倍频峰，通常出现在2680 cm-1附近，是由碳原子中两个具有反向

动量的声子双共振跃迁引起的。 

4.2  拉曼光谱峰左右对称，且符合洛伦兹或高斯线形。如果几个峰叠加在一起，会出现不对称线形。

为了确认每个峰的峰位，需要对谱图进行洛伦兹或高斯拟合。洛伦兹拟合公式见公式(1)和公式(2)。 


0 2 2

c

A w
y = y + 2

π 4(x - x ) + w
………………………………………………………………………………………………公式(1) 

2A
H =

πw
 ………………………………………………………………………………………………………... ……………………… 公式(2) 

式中： 
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xc 为拉曼谱峰的中心位置，即拉曼频移，单位为 cm-1； 

w 为半峰宽，单位为 cm-1； 

A 为峰面积，单位为光电子数∙cm-1； 

y0 为基底的强度值，单位为光电子数； 

H 为峰强度，单位为光电子数。 

5.仪器 

拉曼光谱仪配置激发波长 450 nm - 650 nm 的激光器。光谱分辨率优于 3 cm-1。 

6 实验条件 

6.1  实验环境条件 

环境温度为（20-25）℃，使用温度波动范围不超过±2℃。相对湿度≤60％。 

6.2  仪器条件 

6.2.1 测试前打开激光器，预热和稳定时间按仪器说明书进行操作。 

6.2.2 选择拉曼频移范围涵盖(100-3200) cm-1的有证标准物质，依据GB/T 36063在光谱范围内进行线性

校准，并做标准曲线。 

6.2.3 通过测量标准物质得到的校准曲线来校准样品D峰、G峰、2D峰的拉曼频移，通过测量拉曼相对

强度标准物质得到的校准因子来校准样品的G峰和2D峰的强度比IG/I2D、D峰和G峰的强度比ID/IG。 

6.2.4 仪器校准方法参见GB/T 33252和GB/T 36063。  

7 样品制备 

7.1 石墨烯薄膜通过溶液刻蚀法转移到基底上，宜使用表面覆盖有300 nm或90 nmSiO2层的Si基底，参

见附录A。 

7.2 粉体样品铺陈到基底上，用干净的小勺或载玻片轻压样品使样品铺平。宜使用 Si、玻璃、石

英、表面覆盖有 300 nm 或 90 nmSiO2层的 Si 等基底。   

7.3 浆料样品用滴管或移液枪滴涂在基底上。宜使用 Si、玻璃、石英、表面覆盖有 300 nm 或 90 

nmSiO2 层的 Si 等基底。拉曼信号较弱时，宜使用真空泵或烘箱去除浆料中的溶剂和表面活性剂等

残留物。 

8 测试参数的选择 

8.1 激发波长 

    宜使用 450 nm-650 nm 的激发波长，如 488 nm、514 nm、532 nm 或 633 nm。 

8.2 激光功率 

通过更换衰减片来调节入射到样品上的激光功率，避免样品被激光加热和损伤，测定所用激光

功率，激光能量宜小于 5 mW。 
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8.3 积分时间 

   根据待测样品设定总积分时间，总积分时间宜小于 60 s。 

8.4 狭缝宽度 

狭缝宽度的大小对拉曼信号强度和分辨率都有影响。宽度越大，衍射强度越大，但分辨率越差；

反之，宽度越小，衍射强度越弱，而分辨率越好。 

8.5 光栅 

光栅的刻线密度越高，色散能力越强，光谱分辨率越高。光栅刻线密度过高会损失拉曼光谱的单

次测试范围以及测量效率。 

8.6 扫描范围 

   (100-3100) cm-1。 

8.7 样品测试 

    对石墨烯薄膜，宜测试包含样品中部和边缘的至少 6 个位置。对粉体和浆料，宜在样品瓶的上、中、

下至少 6 个位置取样进行测试。 

9 图谱及数据处理 

9.1扣背景处理 

   通过暗修正或暗减法扣除探测器、热电荷等干扰因素引起的背景噪声。 

注：部分拉曼测试软件测试过程中可调用背景并进行扣除，此时获得的拉曼光谱无需再进行扣背景处理。 

9.2拉曼特征峰的确定 

通过洛伦兹或高斯拟合确定拉曼光谱特征峰的拉曼频移、半峰宽和强度值。 

注：部分拉曼分析软件有自动寻峰功能，其原理基于洛伦兹或高斯拟合，获得的拉曼光谱无需再进行拟合，可

直接记录获得的拉曼特征峰数据。  

10 不确定度评定 

10.1 校准引入的不确定度 

校准引入的不确定度包括标准物质引入的不确定度和校准曲线引入的不确定度。 

——标准物质引入的不确定度见 RMu 公式(3)： 


RMRMu u ………………………………………………………………………………………………………...………公式(3) 

式中： 

 RM
u —标准物质拉曼频移的标准不确定度。 
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——校准曲线  y a bx引入的不确定度 plotu 见公式(4)： 

2( )1 1   
    m RM

plot

xx

S
u

b p n S
……………………………………………………………………………公式(4) 

式中： 

S = 

  

2

1

2

,,






n

ba
n

j

jcjm 

………………………………………………………………………………………公式(5) 

Sxx =
2

,

1

( ) 


 
n

c j RM

j

…………………………………………………………………………………………………… 公式(6) 

S—剩余标准偏差； 

A—拟合直线的截距； 

B—拟合直线的斜率； 

P—待测样品拉曼频移的测量次数； 

N—标准物质拉曼频移测量的次数； 

Sxx—标准物质拉曼频移测量结果与平均值的平方和； 

mv —待测样品拉曼频移的测量平均值； 

RMv —标准物质测量 n 次的平均值； 

,m jv —标准物质第 j 次测量的拉曼频移； 

,c jv —标准样品第j次测量拉曼频移相对应的标准值。 

10.2 测量引入的不确定度 

测量引入的不确定度由贝塞尔公式（7）计算得到。 

2)
1

1
s


n

(x x
i

i =u =
n -

…………………………………………………………………………………………………… 公式(7) 

式中： 

us—标准偏差； 

x —n 次测量的平均值； 

xi—第 i 次测量的值； 

n—测量次数。 

10.3 合成不确定度 

合成不确定度uc包括校准引入的不确定度和测量引入的不确定度等因素，由公式(8)计算得到: 
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2 2 2  c RM plot su u u u ……………………………………………………………………………………………… 公式(8) 

 

10.4  扩展不确定度 

扩展不确定度U由公式(9)计算得到： 

U=k*uc …………………………………………………………………………………… 公式(9) 

注*：取包含因子k=2。 

11 报告 

报告包含但不限于以下信息： 

a) 实验环境条件； 

b) 测定试样：样品名称、来源和编号； 

c) 仪器设备： 

1) 设备型号； 

2) 测定条件； 

d) 检测结果： 

1) 样品的拉曼光谱； 

2) D峰、G峰、2D峰的拉曼频移和半峰宽； 

3) G峰和2D峰的强度比IG/I2D和D峰和G峰的强度比ID/IG； 

e) 其他信息： 

1) 本部分的版本号； 

2) 检测日期； 

3) 检测单位及检测人等。 
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附 录 A 

（规范性附录） 

石墨烯薄膜转移方法 

 

 

A.1 原理 

通过溶液刻蚀法将Cu基底的石墨烯转移到SiO2/Si基底上。溶液刻蚀法的刻蚀原理如下： 

2Fe3+ ＋Cu = 2Fe2+ ＋ Cu2+ 

A.2 具体步骤 

1）配制 3mol/L 的 FeCl3 溶液和质量分数为 4%的聚甲基丙烯酸甲酯(PMMA)溶液，PMMA 溶液的溶剂

采用丙酮，分别置于烧杯中待用。 

2）将铜箔上制备的石墨烯薄膜剪成所需的尺寸，然后固定在旋涂仪上，在石墨烯表面旋涂适量的

PMMA，静置至 PMMA 凝固。 

3）将旋涂有 PMMA 的石墨烯薄膜置于 FeCl3 溶液中进行刻蚀，待铜箔完全溶解后，石墨烯薄膜会贴附

在 PMMA 上。 

4）用纱网捞取石墨烯薄膜，并置于去离子水中冲洗干净，然后用丙酮反复清洗溶解掉涂覆的 PMMA，

即可得到石墨烯。 
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附 录 B 

（资料性附录） 

拉曼光谱校准用有证标准物质 

B.1 拉曼频移有证标准物质 

满足本标准仪器校准需求的拉曼频移有证标准物质有萘（GBW13652）、对乙酰氨基酚（GBW13654）

等，拉曼频移特性量值及其扩展不确定度见表B.1和表B.2。拉曼频移校准用标准物质名称与标准物质编

号见表B.3。 

表B.1 GBW13652萘拉曼频移标准物质 

拉曼频移(cm-1) 扩展不确定度 U (k=2) (cm-1) 

513.7 2.2 

763.0 2.1 

1019.8 2.1 

1146.3 2.1 

1381.3 2.2 

1463.5 2.3 

1576.3 2.0 

3055.1 2.2 

表 B.2 GBW13654对乙酰氨基酚拉曼频移标准物质 

拉曼频移(cm-1) 扩展不确定度 U (k=2) (cm-1) 拉曼频移(cm-1) 扩展不确定度 U (k=2) (cm-1) 

214.1 2.3 1168.2 2.2 

328.8 2.1 1236.5 2.2 

391.8 2.1 1277.7 2.3 

465.3 2.1 1324.4 2.3 

504.3 2.3 1371.2 2.3 

651.8 2.4 1515.2 2.1 

710.9 2.1 1561.4 2.3 

797.1 2.3 1648.5 2.5 

834.0 2.2 2930.4 2.2 

857.5 2.2 3064.6 2.1 

968.5 2.2 3101.9 2.3 

1104.6 2.5 3324.6 2.2 
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表B.3 拉曼频移校准用有证标准物质名称及编号 

编号 名称 

GBW13651 硫拉曼频移标准物质 

GBW13652 萘拉曼频移标准物质 

GBW13653 环己烷拉曼频移标准物质 

GBW13654 对乙酰氨基酚拉曼频移标准物质 

B.2 拉曼相对强度有证标准物质 

满足本标准仪器校准需求的拉曼相对强度有证标准物质有激发波长 514.5 nm 的拉曼光谱相对强

度标准物质（GBW13650），拉曼谱图特性量值及其扩展不确定度见图B.1。 
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(a)相应拉曼频移下的相对强度与置信区间(p=95%)  (b) 相应拉曼频移下相对强度值的相对不确定度 

 

图B.1 GBW13650拉曼谱图相对强度值 
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附 录 C 

（资料性附录） 

石墨烯材料的拉曼谱图 

C.1不同制备方法石墨烯的拉曼谱图 

图C.1显示了不同制备方法石墨烯的拉曼光谱[1-3]。 

1200 1400 1600 2400 2600 2800 3000 3200

2DD D'G

GO

nano graphene

rGO

Disordered

3L, ME

1L, ME

4L, CVD

In
te

n
s
it
y
 (

a
rb

. 
u

n
it
s
)

Raman shift (cm-1)

Graphite

 

 

 

（L: 层数; CVD: 化学气相沉积; ME: 机械剥离法; rGO: 还原氧化石墨烯; GO: 氧化石墨烯） 

图 C.1 不同制备方法石墨烯的拉曼光谱 

C.2氧化石墨烯、还原氧化石墨烯的拉曼光谱 

    不同企业和高校提供的氧化石墨和还原氧化石墨烯粉体和浆料的拉曼光谱如图C.2。 
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图 C.2 不同企业和高校提供的氧化石墨和还原氧化石墨烯粉体和浆料的拉曼光谱 
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    对还原氧化石墨烯，除了D峰与G峰的强度比ID/IG，需要结合2D峰判定石墨烯相对纯度。理论上，

当氧化石墨烯还原后，石墨片上的含氧官能团会被除去，sp2碳网络结构的有序化程度会增加，sp2区域

会变大，ID/IG的值会减小。而实际上，大量的sp3杂化碳原子脱氧后会重新形成新的sp2杂化区域，而重

新形成的sp2区域比氧化石墨烯的小，使还原后石墨烯的平均sp2区域尺寸变小，数量增多，反映在拉曼

谱图上就是ID/IG逐渐增强。 

拉曼光谱法区分氧化石墨烯和寡层石墨较为困难，需结合多种方法及本系列的其他标准对石墨烯材

料进行判断。 

C.3 AB堆垛石墨烯的层数判断 

    对AB堆垛的石墨烯，可以通过G峰强度、G峰与2D峰的强度比、2D峰的半高宽和峰型判断石墨烯

层数。 

    对于单层石墨烯，2D峰是完美的洛伦兹对称峰。随着层数的增加，对称性降低，2D峰分裂成多个

重迭的峰。 

    G峰频率随层数增加向低波数位移，与层数的倒数成线性关系。G峰位置亦受温度、掺杂和应力的

影响[4]。 

   G峰与2D峰的强度比也常用作石墨烯层数的判断依据。2D峰半高宽约30 cm-1且G/2D的强度比IG/I2D

＜0.7时，判断为单层石墨烯。2D峰半高宽约50 cm-1且0.7＜IG/I2D＜1时，判断为双层石墨烯。 

   对于sp2碳材料，除了典型的拉曼D峰、G峰和2D峰，还有石墨烯层间的剪切模引起的C峰（一般出

现在25-50 cm-1），石墨烯层间呼吸振动引起的呼吸模（通常研究其位于145-220 cm-1的倍频峰），和其

他二阶的和频与倍频的拉曼峰（1650-2300 cm-1）。这些拉曼信号由于其强度较弱而容易被忽略，然而

这些拉曼特征峰的峰位、峰型和强度对其层数和层间堆垛方式均具有很强的依赖性。随着材料和设备的

发展，通过对这些弱信号的拉曼光谱进行分析，有助于进一步研究石墨烯中电子-电子、电子-声子相互

作用及其拉曼散射过程。 

C.4石墨烯缺陷 

    拉曼光谱是判断石墨烯缺陷类型和缺陷密度的有效技术手段。D峰代表的是石墨烯中sp2杂化碳原子

环的环呼吸振动模式，表现的是碳晶格的缺陷和无序度。石墨和高品质石墨烯中，D峰一般非常弱。D

峰的强度和样品中的缺陷程度成比例关系。由于石墨烯的带隙为零，通过化学修饰在sp2碳上引入sp3碳

缺陷是打开石墨烯带隙的重要方法之一，因而D峰也是衡量其化学修饰程度的重要的指标。 
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附 录 D 

（资料性附录） 

测试报告格式示例 

 

D.1石墨烯拉曼光谱表征检测报告格式示例见表 D.1。 

 

表 D.1石墨烯拉曼光谱表征检测报告格式示例 

实验环境条件 
温度  

湿度  

      样品信息 
样品名称及来源  

样品编号  

依据的技术规范 技术规范编号  

实验条件 

仪器型号  

检测范围  

激光波长  

激光功率密度  

显微镜物镜  

光栅密度  

扫描范围  

积分时间  

拉曼光谱 

拉曼光谱  

典型拉曼频移及其半峰宽  

IG/I2D、ID/IG 等  

C 峰、D’峰等信息  

检测单位 

单位名称  

检测人  

检测日期  
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附 录 E 

（资料性附录） 

标准起草单位和主要起草人 

 

本标准负责起草单位：中国计量科学研究院、中国计量大学、深圳市八六三新材料技术有限公司、

中国科学院山西煤炭化学研究所、北京理化分析测试中心、深圳石墨烯创新中心有限公司、广州特种承

压设备检测研究院、深圳市电源技术学会、福建永安市永清石墨烯研究院有限公司、安徽工业大学、深

圳华烯新材料有限公司、兵器工业集团第五三研究所、广东工业大学分析测试中心、堀场（中国）贸易

有限公司。 

本标准主要起草人：姚雅萱、任玲玲、田颖、陈寿、王鑫、陈成猛、黄显虹、高峡、魏晓晓、孙威、

黎佩珊、张瑞芳、杜鸿达、刘庆运、成小娟、鲁毅、郭国建、王建峰、王莹、宋巍、濮玉梅。 
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